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ABSTRAK 
 
Verifikasi metode dalam proses pengujian di laboratorium sangat penting peranannya. Tujuan dari verifikasi 
metode uji sebagai jaminan mutu, evaluasi kesesuain metode dan kompetensi laboratorium serta pemenuhan 
peraturan (sistem manajeman mutu). Penelitian  ini dilakukan untuk memverifikasi metode pengujian cemaran 
logam pada sampel Air Minum Dalam Kemasan (AMDK) secara AAS-GFA. Cemaran logam yang dilakukan 
verifikasi metode ujinya yaitu Pb, Cu dan Cd. Tujuannya adalah untuk memastikan dan mengevaluasi metode uji 
yang digunakan apakah mempunyai kesesuaian atau belum terhadap penggunaannya. Parameter yang dihitung 
adalah presisi, akurasi (recovery), LOD dan LOQ. Nilai koefisien variansi percobaan (% RSD) untuk semua 
logam lebih kecil dari pada nilai koefisien variansi Horwitznya, sehingga presisi metode memenuhi syarat. 
Sedangkan nilai akurasi (recovery)  dari semua logam  berada dikisaran 91,6610 % - 101,1633 %. Kisaran ini 
masih dalam kisaran memenuhi syarat yaitu antara 60 - 115 %, sehingga akurasi metode ujinya memenuhi 
syarat keberterimaan. Nilai LOD untuk logam Pb 0,0063 µg/L, Cu 0,0603 µg/L dan Cd 0,0537 µg/L. Nilai LOQ 
0,021 µg/L untuk Pb, 0,201 µg/L untuk Cu dan 0,179 µg/L untuk Cd. Hasil perhitungan tersebut menjelaskan 
bahwa semua parameter verifikasi metode memenuhi persyaratan, sehingga metode uji yang digunakan 
mempunyai kesesuaian terhadap penggunaannya.  
 
Kata kunci : Verifikasi metode, presisi, akurasi, LOD, LOQ   
 
ABSTRACT 
 
The methods verification of testing in laboratory is very important. Purpose of test methods verification as quality 
assurance, evaluation of methods suitability and competence of laboratory as well as regulatory compliance 
(quality management system). This study was conducted to verify the metal contamination test methods in 
bottled drinking water samples with AAS-GFA. The metas contamination are Pb, Cu and Cd. The goals is 
ascertain and evaluate the test methods used is to have suitability or not to use. The calculated parameters are 
precision, accuracy (recovery), LOD and LOQ. The trial variance coefficient  for all metals is less than the value 
of Horwitz variance coefficient, so the methods precision is qualify.While, the value of accuracy of all metals are 
in range 91,6610 % - 101,1633 %. This range is still within the range of eligible ie between 60 – 115 %, so the 
test methods accuracy qualified acceptance. LOD  values for Pb is 0,0063 µg/L, Cu 0,0603 µg/L and Cd 0,0537 
µg/L. LOQ values 0,021 µg/L for  Pb, 0,201 µg/L for Cu and  0,179 µg/L for Cd. The calculation result explain that 
all parameter of methods verification is fulfill requirement, so that the test methods used has  suitability to its use. 
 
Key words : Methods verification, precision, accuracy, LOD, LOQ 
 
 
PENDAHULUAN 
 
Makhluk hidup khususnya manusia 
membutuhkan air bersih untuk berbagai macam 
kegiatan. Salah satunya adalah untuk memenuhi 
kebutuhan akan air minum (Ali, Soemarno, dan 
Purnomo 2013). Di jaman yang serba instan 
seperti sekarang ini, manusia lebih memilih 
sesuatu yang cepat dan praktis tak terkecuali 
dalam hal air minum (Marpaung dan Marsono 
2013). Banyak terdapat air minum dalam 
kemasan botol dan gelas plastik yang siap 
minum dan secara umum biasanya disebut 
dengan Air Minum Dalam Kemasan (AMDK).  
Air Minum Dalam Kemasan (AMDK) harus 
memenuhi standar kualitas yang telah 
ditetapkan, salah satu standar yang dipakai 
adalah Standar Nasional Indonesia (SNI). Salah 
satu tujuan dari adanya standar kualitas tersebut 
adalah agar Air Minum Dalam Kemasan (AMDK) 
tersebut aman untuk dikonsumsi (Saleh, Setiani 
dan Nurjazuli 2013). Dalam standar tersebut 
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dipersyaratkan berbagai parameter uji, baik 
parameter uji fisika, kimia maupun 
biologi/mikrobiologi. Salah satunya adalah 
parameter cemaran logam yang antara lain Fe, 
Mn, Cr, Ba, B, Se, Pb, Cu, Cd, Hg, Ag dan Co. 
Dalam melakukan pengujian parameter uji 
yang dipersyaratkan dalam standar uji, 
laboratorium harus mempunyai mutu yang 
berkualitas dan personil yang handal. Hal 
tersebut dapat dicapai melalui sistem 
manajemen mutu sehingga laboratorium 
memiliki kemampuan dan kepercayaan yang 
baik serta hasil pengujian dapat 
dipertanggungjawabkan (Supriyanto dan Samin 
2007). Dalam sistem manajemen mutu SNI 
ISO/IEC 17025:2008 tentang persyaratan umum 
kompetensi laboratorium pengujian dan 
laboratorium kalibrasi, suatu laboratorium 
diharuskan untuk melakukan validasi metode, 
salah satunya adalah validasi metode 
terbatas/internal yang lebih dikenal dengan 
nama verifikasi metode terhadap metode uji 
yang dipakai dalam lab tersebut. Laboratorium 
wajib memvalidasi dan memverifikasi untuk 
metode yang tidak baku; metode yang didesain 
atau dikembangkan laboratorium; metode baku 
yang digunakan di luar lingkup yang dimaksud; 
metode baku yang dimodifikasi dan metode 
baku untuk menegaskan dan mengkonfirmasi 
bahwa metode itu sesuai untuk penggunaan 
yang dimaksud (BSN 2006). 
Verifikasi metode uji didefinisikan sebagai 
kegiatan atau tindakan validasi metode tetapi 
hanya pada beberapa karakteristik performa 
saja. Verifikasi metode bertujuan untuk 
memastikan bahwa laboratorium yang 
bersangkutan mampu melakukan pengujian 
dengan metode uji dengan hasil yang valid dan 
apakah sesuai atau tidak dengan tujuan 
penggunaannya. Verifikasi metode uji dapat juga 
digunakan untuk membuktikan bahwa 
laboratorium memiliki data kinerja karena setiap 
laboratorium memiliki kondisi dan kompetensi 
personil serta kemampuan peralatan yang 
berbeda (Mulhaquddin, 2014). Parameter 
verifikasi metode antara lain presisi; akurasi 
(ketepatan); linearitas dan rentang; batas deteksi 
(Limit Of Detection/LOD) dan batas kuantifikasi 
(Limit Of Quantification/LOQ); spesifisitas 
(selektivitas); sensitivitas; ketangguhan dan 
ketahanan. Dalam verifikasi metode uji terdapat 
parametee minimal yang harus dipenuhi yaitu 
presisi dan akurasi (Sa’adah dan Winata 2010). 
Presisi didefinisikan sebagai tingkat 
kesaksamaan nilai beberapa hasil pengujian 
yang dilakukan secara berulang-ulang (Arifin et 
al. 2006). Presisi mempunyai 3 jenis, yaitu 
Repitabilitas (laboratorium, peralatan dan analis 
yang sama); Intra Reproducibilitas (laboratorium 
dan peralatan yang sama dengan analis yang 
berbeda); dan Inter Reproducibilitas 
(laboratorium, peralatan dan analis yang 
berbeda). 
Akurasi (ketepatan) adalah tingkatan 
kedekatan hasil uji yang didapatkan terhadap 
nilai sebenarnya. Akurasi dapat dilakukan 
dengan 3 cara, yaitu menggunakan CRM 
(Certified Reference Material), membandingkan 
dengan metode lain dan penambahan sejumlah 
standar (spiking). 
Linearitas merupakan kemampuan cara 
kerja analisis yang menghasilkan tanggapan 
analisis yang langsung dan proporsional 
terhadap konsentrasi analit dalam sampel uji 
(Maryati 2011). Uji linearitas suatu larutan 
memenuhi syarat jika koefisien relasi mendekati 
nilai 1  (Supriatno dan Lelifajri 2009). Batas 
deteksi (Limit Of Detection/LOD)  merupakan 
batas konsentrasi analit terendah yang masih 
dapat dideteksi tidak secara quantitatif; 
sedangkan batas kuantifikasi (Limit Of 
Quantification/LOQ) adalah batas konsentrasi 
analit terendah yang dapat diterapkan secara 
kuantitatif dengan tingkat akurasi dan presisi 
yang dapat diterima ketika metode yang 
dimaksud diaplikasikan (Vera 2011). 
Selektivitas atau spesifisitas merupakan 
konfirmasi identitas dari suatu metode yang 
digunakan untuk membedakan antara analit dan 
gangguan pengotor. Sensitivitas adalah metode 
yang sensitif memberikan tanggapan pada 
sejumlah komponen yang dapat atau tidak dapat 
dibedakan satu sama lainnya. 
Ketangguhan adalah tingkat ketertiruan 
hasil uji dari analisis sampel yang sama dalam 
berbagai kondisi uji. Sedangkan ketahanan 
adalah suatu ukuran dari kemampuan metode uji 
untuk tidak terpengaruh oleh perubahan dan 
variasi kecil dari parameter-parameter dalam 
metode uji dan tetap menunjukkan performa 
yang baik seperti pada kondisi normal. 
Metode yang digunakan untuk menguji 
mutu Air Minum Dalam Kemasan (AMDK) yang 
dipakai dalam penelitian ini adalah SNI 01-3553-
2006 untuk persyaratan mutunya, dan SNI 01-
3554-2006 untuk cara ujinya. Dalam penelitian 
ini dipilih tiga cemaran logam untuk dilakukan 
pengujian kandungan logam yang selanjutnya 
sebagai data untuk verifikasi metode pengujian. 
Ketiga cemaran logam tersebut adalah Timbal 
(Pb), Tembaga (Cu) dan Kadmium (Cd). 
Pengujian logam Timbal (Pb) menggunakan 
butir 2.22.1, logam Tembaga (Cu) menggunakan 
butir 2.22.2 dan logam Kadmium (Cd) 
menggunakan butir 2.22.3. Ketiga metode 
tersebut menggunakan Spektrofotometer 
Serapan Atom (SSA) tungku karbon (BSN 
2006). 
Verifikasi metode pengujian cemaran 
logam ini bertujuan untuk memastikan, 
 
Sukaryono dkk / Majalah BIAM 13 (01) Juni (2017) 8-16 
10 
 
membuktikan ulang dan mengevaluasi metode 
uji yang digunakan dalam pengujian cemaran 
logam dalam Air Minum Dalam Kemasan 
(AMDK) apakah mempunyai kesesuaian dalam 
penggunaannya yang dimaksud atau belum 
mempunyai kesesuaian. Adapun parameter 
verifikasi metode yang dipilih dalam penelitian ini 
adalah presisi, akurasi (ketepatan), batas 
deteksi (Limit Of Detection/LOD) dan batas 
kuantifikasi (Limit Of Quantification/LOQ). 
 
METODE PENELITIAN 
  
Alat dan Bahan 
Alat yang digunakan dalam pengujian ini 
adalah AAS-GFA 7000 Shimadzu (terkalibrasi); 
pipet mikro 0,5 ml, 1 ml dan 10 ml (terkalibrasi); 
saringan membran 0,45 µm; labu ukur 50 ml, 
100 ml dan 1000 ml (terkalibrasi); pipet ukur 10 
ml dan 100 ml (terkalibrasi); gelas piala 150 ml 
dan 500 ml dan penangas listrik. Bahan yang 
digunakan adalah air suling bebas logam; asam 
nitrat HNO3 p.a; larutan induk Timbal, Tembaga 
dan Kadmium 1000 mg/l; Air Minum Dalam 
Kemasan (AMDK). 
 
Cara Kerja 
Langkah pertama dalam melakukan 
penelitian ini adalah melakukan pengujian 
terhadap sampel Air Minum Dalam Kemasan 
(AMDK). Metode uji yang digunakan adalah 
merujuk pada Standar Nasional Indonesia (SNI) 
01-3554-2006. Pengujian logam Timbal (Pb) 
menggunakan butir 2.22.1, logam Tembaga (Cu) 
menggunakan butir 2.22.2 dan logam Kadmium 
(Cd) menggunakan butir 2.22.3. Ketiga metode 
tersebut menggunakan Spektrofotometer 
Serapan Atom (SSA) tungku karbon. 
 
Analisis Data 
Setelah dilakukan tahapan pengujian dan 
didapatkan hasil uji, maka langkah selanjutnya 
adalah menganalisa data hasil pengujian ke 
dalam proses verifikasi metode sesuai dengan 
parameter-parameter verifikasi metode masing-
masing. 
Presisi metode yang dipilih adalah  teknik 
repitabilitas dengan menggunakan prosedur 
berulang dalam periode singkat dan 
menggunakan laboratorium, peralatan serta 
analis yang sama. Pengujian sampel yang 
homogen dan representatif  dilakukan sebanyak 
10 kali ulangan. Setelah hasil uji didapatkan 
lakukan analisa data dengan menghitung rata-
rata konsentrasi seluruh ulangan pengujian 
sampel dengan rumus : 
 .............................................(1) 
dan standar deviasinya dengan rumus : 
..............................(2) 
Keterengan : 
SD = standar deviasi 
    = rata-rata pengujian 
   = pengujian ke –n pengulangan 
n    = jumlah pengulangan pengujian 
Selanjutnya dihitung nilai % RSD (Relative 
Standar Deviation) atau disebut juga % CV 
(Coefficient of Variance), dengan memakai 
rumus : 
............................(3) 
Batas keberterimaan presisi dilakukan dengan 
membandingkan hasil perhitungan % CV 
percobaan (% RSD) dengan perhitungan % CV 
Horwitz. Formulasi Horwitz menggunakan rumus 
sebagai berikut : 
......................(4) 
dengan, C = Fraksi konsentrasi  
Untuk teknik repitabilitas digunakan formula 
horwitz yang dimodifikasi atau disebut juga 
 dengan rumus  
.....(5) 
Presisi akan memenuhi syarat jika % CV 
percobaan (% RSD) lebih kecil dari pada 
 . 
Ada beberapa cara penentuan akurasi 
suatu metode, salah satunya yang dalam 
penelitian ini digunakan adalah menghitung % 
recovery standar yang di-spiked ke dalam 
matriks sampel. Prosedurnya adalah sebagai 
berikut, pertama, matrik sample yang 
mengandung analit disiapkan dan dilakukan 
pengujian kandungan analitnya. Selanjutnya 
ditambahkan (spiking) sejumlah standar dengan 
minimal 3 level konsentrasi dari konsentrasi 
analit awal. Dalam penelitian ini telah ditentukan 
level konsentrasinya sebesar 50 %, 100 % dan 
150 %. Masing-masing preparat dilakukan 
pengujian dengan 3 kali pengulangan 
pembacaan. Setelah didapatkan hasil uji, 
langkah selanjutnya adalah analisa data dengan 
menghitung % recovery sesuai rumus : 
........(6) 
dengan; 
C1 = konsentrasi analit dalam sampel yang  
  sesudah di-spiked standar 
C2  = konsentrasi analit dalam sampel sebelum  
  di-spiked standar 
C3  = konsentrasi standar yang di-spiked ke  
  dalam sampel 
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Metode ini memenuhi syarat keberterimaan jika 
% Recovery berada pada kisaran 60 % - 115 %. 
Dalam analisa batas deteksi (Limit Of 
Detection/LOD) dan batas kuantifikasi (Limit Of 
Quantification/LOQ) digunakan cara yang sama. 
Terdapat dua cara, yaitu yang pertama dengan 
cara membuat preparat blanko sampel sebanyak 
10 kali dan diukur 10 kali, cara ini dipakai jika 
blanko sampel yang memberi respon analisis 
tidak sama dengan nol. Sedangkan cara yang 
kedua dengan cara membuat preparat blanko 
sampel yang ditambahkan analit pada 
konsentrasi terendah mendekati batas deteksi, 
cara ini dilakukan jika blanko sampel 
memberikan respon analisis nol atau negatif. 
Dalam hal ini definisi blanko sampel adalah 
sampel matriks yang tidak mengandung analit 
yang diujikan. Untuk menghitung batas deteksi 
(Limit Of Detection/LOD) dan batas kuantifikasi 
(Limit Of Quantification/LOQ) menggunakan 
rumus : 
 
Untuk cara yang pertama  
.......................................(7) 
.....................................(8) 
Untuk cara yang kedua  
.............................................(9) 
..........................................(10) 
Keterengan : 
SD = standar deviasi 
    = rata-rata pengujian 
 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
1. Kurva Standar 
a. Timbal (Pb) 
Deret larutan standar untuk Timbal (Pb) 
sesuai SNI 01-3554-2006 butir 2.22.1 adalah 0 
µg/L, 10 µg/L, 40 µg/L, 80 µg/L dan 100 µg/L. 
Tabel pembacaan absorbansi deret larutan 
standar dan kurva standar disajikan di bawah ini. 
 
Tabel 1. Hasil pembacaan konsentrasi dan 
absorbansi logam Pb untuk kurva kalibrasi standar 
NO 
KONSENTRASI 
Pb 
(µg/L) 
ABSORBANSI 
1 0 0,0001 
2 10 0,0009 
3 40 0,0021 
4 80 0,0035 
5 100 0,0044 
 
 
Gambar 1. Kurva kalibrasi standar Pb 
 
Persamaan garisnya 
Abs=0,040824Conc+0,00032207, dengan r = 
0,9958 
 
b. Tembaga (Cu) 
Deret larutan standar untuk Tembaga (Cu) 
sesuai SNI 01-3554-2006 butir 2.22.2 adalah 0 
µg/L; 2,5 µg/L; 5 µg/L; 7,5 µg/L dan 10 µg/L. 
Tabel pembacaan absorbansi deret larutan 
standar dan kurva standar disajikan di bawah ini. 
 
Tabel 2. Hasil pembacaan konsentrasi dan 
absorbansi logam Cu untuk kurva kalibrasi standar 
NO 
KONSENTRASI 
Cu 
(µg/L) 
ABSORBANSI 
1 0 -0,0015 
2 5 0,0128 
3 10 0,0258 
4 15 0,0426 
5 20 0,0622 
 
-0,05
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0,05
0,1
0 10 20 30A
B
SO
R
B
A
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KURVA KALIBRASI
Gambar 2. Kurva kalibrasi standar Cu 
 
persamaan garisnya Abs=0,0031440Conc-
0,0030600, r = 0,9966 
 
c. Kadmium (Cd) 
Deret larutan standar untuk Kadmium 
sesuai SNI 01-3554-2006 butir 2.22.3 adalah 0 
µg/L; 2,5 µg/L; 5 µg/L; 7,5 µg/L dan 10 µg/L. 
Tabel pembacaan absorbansi deret larutan 
standar dan kurva standar disajikan di bawah ini. 
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Tabel 3. Hasil pembacaan konsentrasi dan 
absorbansi logam Cd untuk kurva kalibrasi standar 
NO 
KONSENTRASI 
Cd 
(µg/L) 
ABSORBANSI 
1 0 0,0004 
2 2,5 0,0014 
3 5 0,0023 
4 7,5 0,0035 
5 10 0,0042 
 
 
 
Gambar 3. Kurva kalibrasi standar Cd 
 
Persamaan garisnya 
Abs=0,38857Conc+0,00041429, dengan r = 
0,9974 
 
Suatu hal yang perlu diperhatikan dalam 
pengukuran kurva standar adalah tingkat 
linearitasnya. Uji linearitas akan memenuhi 
syarat jika nilai koefisien relasinya mendekati 1. 
Dari data hasil pengukuran kurva standar diatas 
nilai koefisien relasi untuk logam Timbal (Pb) 
sebesar 0,9958; logam Tembaga (Cu) sebesar 
0,9966 dan logam Kadmium (Cd) sebesar 
0,9974. Dari ketiga data hasil pengukuran kurva 
standar tersebut menunjukkan bahwa ketiga nilai 
tersebut mendekati nilai 1 sehingga dapat 
disimpulkan bahwa untuk masing-masing logam 
memenuhi uji linearitas larutan standar.  
 
2. Presisi 
Hasil perhitungan presisi dapat dilihat 
pada tabel di bawah ini : 
 
Tabel 4. Hasil pembacaan konsentrasi dan 
absorbansi logam Pb, Cu dan Cd untuk perhitungan 
presisi 
NO ULANGAN 
Konsentrasi 
Logam Pb 
(µg/L) 
Konsentrasi 
Logam Cu 
(µg/L) 
Konsentrasi 
Logam Cd 
(µg/L) 
1 1 2,1182 8,0980 2,6282 
2 2 2,2161 8,0662 2,7261 
3 3 2,1352 8,0980 2,5652 
4 4 2,1801 8,0980 2,5301 
5 5 2,2116 8,0662 2,6616 
6 6 2,2312 8,0980 2,5369 
7 7 2,1849 7,6209 2,5889 
8 8 2,2011 7,9707 2,5631 
9 9 2,1299 7,5891 2,5257 
10 10 2,2181 8,7977 2,5881 
  2,1826 8,0502 2,5914 
 SD 0,0410 0,3285 0,0641 
 % RSD 1,88 4,08 2,47 
 
% CV 
Horwitz 
40,24 33,06 39,21 
 
2/3 % CV 
Horwitz 
26,83 22,04 26,14 
 
Presisi dilakukan dengan melakukan 
pengujian terhadap sampel uji dengan jumlah 
pengulangan sebanyak 10 kali untuk masing-
masing parameter logam. Setelah didapatkan 
hasil uji yang berupa konsentrasi masing-masing 
logam, langkah selanjutnya dilakukan analisa 
perhitungan. Analisa perhitungannya antara lain 
menghitung nilai rata-rata atau mean (pers. 1), 
standar deviasi (pers. 2), % RSD (Relative 
Standar Deviation) atau disebut juga % CV 
(Coefficient of Variance) (pers. 3), % CV Horwitz 
(pers. 4) dan 2/3 % CV Horwitz (pers. 5). Hasil 
analisa perhitungan dapat dilihat pada tabel 4 di 
atas. Batas keberterimaan presisi dilakukan 
dengan membandingkan hasil perhitungan % 
CV percobaan (% RSD) dengan perhitungan % 
CV Horwitz. % CV Horwitz yang dipakai adalah 
yang termodifikasi (2/3 % CV Horwitz), hal ini 
dikarenakan teknik yang dipakai dalam 
penentuan keberterimaan presisi adalah 
repitabilitas. Keberterimaan presisi memenuhi 
syarat jika hasil perhitungan % CV percobaan 
(% RSD) lebih kecil dari pada % CV Horwitz 
yang dipakai adalah yang termodifikasi (2/3 % 
CV Horwitz). Dari hasil perhitungan pada tabel 4, 
untuk ketiga parameter logam keberterimaan 
presisinya memenuhi syarat semua. Logam Pb, 
% RSD < 2/3 % CV Horwitz (1,88 < 26,83); 
logam Cu, % RSD < 2/3 % CV Horwitz (4,08 < 
22,04); logam Cd, % RSD < 2/3 % CV Horwitz 
(2,47 < 26,14). Hal tersebut menunjukkan bahwa 
presisi metode untuk pengujian logam Pb, Cu 
dan Cd  dengan menggunakan metode AAS-
GFA memenuhi syarat. 
 
3. Akurasi 
Dalam penelitian ini, untuk menentukan 
akurasi suatu metode digunakan perhitungan % 
recovery standar yang di-spiked ke dalam 
matriks sampel. Hasil dari pembacaan 
konsentrasi dan absorbansi kandungan logam 
dapat dilihat pada tabel-tabel diatas. Tabel 5 
untuk logam Pb, tabel 6 untuk logam Cu dan 
tabel 7 untuk logam Cd. Nilai % recovery 
didapatkan dari perbandingan antara selisih 
konsentrasi analit dalam sampel sesudah dan 
 
Sukaryono dkk / Majalah BIAM 13 (01) Juni (2017) 8-16 
 
13 
 
sebelum di-spiked standar dengan konsentrasi 
standar yang di-spiked ke dalam sampel, 
hasilnya dalam perseratus bagian (%). Syarat 
keberterimaannya jika % recovery berada pada 
kisaran 60 % - 115 %. Dari analisa data hasil 
pengujian sampel didapatkan nilai % recovery 
sebesar 98,2281 % untuk logam Pb, 91,6610 % 
untuk logam Cu dan 101,1633 % untuk logam 
Cd. Ketiga hasil tersebut berada dalam kisaran 
syarat keberterimaan, oleh karena itu akurasi 
metode untuk pengujian ketiga logam tersebut 
memenuhi syarat. 
 
a. Timbal (Pb) 
Hasil perhitungan akurasi dapat dilihat pada tabel di bawah ini : 
 
Tabel 5. Hasil pembacaan konsentrasi dan absorbansi logam Pb untuk perhitungan akurasi (recovery) 
LEVEL 
KONSENTRASI 
ULANGAN 
C2 
(µg/L) 
C3 
(µg/L) 
C1 
(µg/L) 
C1-C2 
(µg/L) 
%  
RECOVERY 
50% 
1 
2,1826 
1 3,1367 0,9541 95,4060 
2 1 3,1159 0,9333 93,3260 
3 1 3,1891 1,0065 100,6460 
100% 
1 2 4,1169 1,9343 96,7130 
2 2 4,2167 2,0341 101,7030 
3 2 4,1599 1,9773 98,8630 
150% 
1 3 5,1771 2,9945 99,8153 
2 3 5,1188 2,9362 97,8720 
3 3 5,1739 2,9913 99,7087 
 
          98,2281 
SD           2,6799 
Syarat 
keberterimaan           60-115 % 
Simpulan : Akurasi Memenuhi syarat 
 
b. Tembaga (Cu) 
Hasil perhitungan akurasi dapat dilihat pada tabel di bawah ini : 
 
Tabel 6. Hasil pembacaan konsentrasi dan absorbansi logam Cu untuk perhitungan akurasi (recovery) 
LEVEL 
KONSENTRASI 
ULANGAN 
C 
(µg/L) 
C3 
(µg/L) 
C 
(µg/L) 
C1-C2 
(µg/L) 
% 
RECOVERY 
50% 
1 
8,0503 
4 11,4675 3,41722 85,4305 
2 4 11,4537 3,40342 85,0855 
3 4 11,6204 3,57012 89,2530 
100% 
1 8 15,0230 6,97272 87,1590 
2 8 15,2290 7,17872 89,7340 
3 8 15,1874 7,13712 89,2140 
150% 
1 12 20,0409 11,9906 99,9218 
2 12 20,0051 11,9548 99,6235 
3 12 19,9936 11,9433 99,5277 
 
          91,6610 
SD           6,2385 
Syarat 
keberterimaan             60-115 % 
Simpulan : Akurasi Memenuhi syarat 
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c. Kadmium (Cd) 
Hasil perhitungan akurasi dapat dilihat pada tabel di bawah ini : 
 
Tabel 7. Hasil pembacaan konsentrasi dan absorbansi logam Cd untuk perhitungan akurasi (recovery) 
LEVEL 
KONSENTRASI 
ULANGAN 
C2 
(µg/L) 
C3 
(µg/L) 
C1 
(µg/L) 
C1-C2 
(µg/L) 
%  
RECOVERY 
50% 
1 
2,5914 
1,3 3,8367 1,2453 95,7931 
2 1,3 3,9159 1,3245 101,8854 
3 1,3 3,8891 1,2977 99,8238 
100% 
1 2,6 5,2869 2,6955 103,6735 
2 2,6 5,3167 2,7253 104,8196 
3 2,6 5,2599 2,6685 102,6350 
150% 
1 5,2 7,8771 5,2857 101,6483 
2 5,2 7,7188 5,1274 98,6040 
3 5,2 7,8739 5,2825 101,5867 
 
          101,1633 
SD           2,7376 
Syarat 
keberterimaan           60-115 % 
Simpulan : Akurasi Memenuhi syarat 
 
4. LOD 
Hasil perhitungan batas deteksi (Limit Of 
Detection/LOD) dapat dilihat pada tabel di 
bawah ini : 
 
Tabel 8. Hasil pembacaan konsentrasi dan 
absorbansi logam Pb, Cu dan Cd untuk perhitungan 
batas deteksi (Limit Of Detection/LOD) 
ULANG 
-AN 
KONSEN 
-TRASI 
Pb 
(µg/L) 
KONSEN 
-TRASI 
Cu 
(µg/L) 
KONSEN 
-TRASI 
Cd 
(µg/L) 
1 0,1251 0,4326 0,4151 
2 0,1226 0,4326 0,4526 
3 0,1227 0,4326 0,4327 
4 0,1256 0,4326 0,4356 
5 0,1272 0,4326 0,4472 
6 0,1288 0,4962 0,4688 
7 0,1245 0,4326 0,4445 
8 0,1243 0,4326 0,4743 
9 0,1232 0,4326 0,4332 
10 0,1272 0,4326 0,4572 
 
0,1251 0,4390 0,4461 
SD 0,0021 0,0201 0,0179 
LOD 0,0063 0,0603 0,0537 
 
Dalam penelitian ini, untuk mendapatkan 
nilai batas deteksi (Limit Of Detection/LOD)  
digunakan cara yang kedua yaitu membuat 
preparat blanko sampel yang ditambahkan analit 
pada konsentrasi terendah mendekati batas 
deteksi. Preparat blanko sampel yang telah 
ditambahkan analit tersebut kemudian dilakukan 
pembacaan pada AAS-GFA. Hasil yang 
didapatkan dari proses pembacaan tersebut 
adalah konsentrasi masing-masing logam yang 
terkandung didalam preparat blanko sampel 
tersebut. Secara terperinci data dapat dilihat 
dalam tabel 8 diatas. Setelah didapatkan data 
konsentrasi masing-masing logam dalam 
preparat blanko sampel, maka kemudian 
dilakukan proses analisa data. Analisa data 
meliputi penghitungan rata-rata (mean) 
konsentrasi masing-masing logam, 
penyimpangan atau standar deviasinya dan nilai 
batas deteksi (Limit Of Detection/LOD)  itu 
sendiri. Untuk menghitung rata-rata (mean) 
dapat menggunakan rumus 1, sedangkan untuk 
menghitung penyimpangan atau standar deviasi 
dapat menggunakan rumus 2. Dalam penelitian 
ini untuk menghitung nilai batas deteksi (Limit Of 
Detection/LOD)  digunakan cara yang kedua 
yaitu dengan menggunakan rumus 9. Nilai batas 
deteksi (Limit Of Detection/LOD) tersebut 
merupakan tiga kali dari nilai standar deviasinya. 
Untuk logam Pb nilai batas deteksi (Limit Of 
Detection/LOD) nya adalah 0,0063 µg/L, logam 
Cu sebesar 0,0603 µg/L dan logam Cd nilainya 
adalah 0,0537 µg/L. Batas deteksi (Limit Of 
Detection/LOD) ini dapat disebut juga sebagai 
limit/batas deteksi metode jika  tanpa ada 
keterangan. Limit/batas deteksi metode ini 
bertujuan untuk melakukan evaluasi terhadap 
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kemampuan metode untuk mengkuantitasi analit. LOQ 
Hasil perhitungan batas kuantifikasi (Limit Of Quantification/LOQ) dapat dilihat pada tabel di 
bawah ini : 
 
Tabel 9. Hasil pembacaan konsentrasi dan absorbansi logam Pb, Cu dan Cd untuk perhitungan batas 
kuantifikasi (Limit Of Quantification/LOQ) 
ULANGAN 
KONSENTRASI 
Pb 
(µg/L) 
KONSENTRASI 
Cu 
(µg/L) 
KONSENTRASI 
Cd 
(µg/L) 
1 0,1251 0,4326 0,4151 
2 0,1226 0,4326 0,4526 
3 0,1227 0,4326 0,4327 
4 0,1256 0,4326 0,4356 
5 0,1272 0,4326 0,4472 
6 0,1288 0,4962 0,4688 
7 0,1245 0,4326 0,4445 
8 0,1243 0,4326 0,4743 
9 0,1232 0,4326 0,4332 
10 0,1272 0,4326 0,4572 
 
0,1251 0,4390 0,4461 
SD 0,0021 0,0201 0,0179 
LOQ 0,021 0,201 0,179 
 
Cara yang digunakan untuk menghitung 
batas kuantifikasi (Limit Of Quantification/LOQ) 
sama seperti dalam menghitung batas deteksi 
(Limit Of Detection/LOD), yang membedakan 
hanya besaran nilainya. Batas deteksi (Limit Of 
Detection/LOD) merupakan tiga kali nilai 
simpangan atau standar deviasinya, sedangkan 
batas kuantifikasi (Limit Of Quantification/LOQ) 
merupakan sepuluh kali dari nilai simpangan 
atau standar deviasinya. Pada logam Pb, nilai 
batas kuantifikasi (Limit Of Quantification/LOQ) 
sebesar 0,021 µg/L, logam Cu nilainya 0,201 
µg/L dan logam Cd sebesar 0,179 µg/L. 
Rekapan hasil untuk masing-masing parameter 
verifikasi metode uji dapat dilihat pada tabel 10 
di bawah ini. 
 
Tabel 10. Hasil nilai semua parameter verifikasi metode masing-masing logam 
NO 
PARAMETER 
VERIFIKASI 
METODE 
LOGAM 
SYARAT 
KEBERTERIMAAN Pb Cu Cd 
1. Presisi 1,88 < 26,83 
% 
4,08 < 22,04 
% 
2,47 < 26,1 
% 
% RSD < 2/3 % CV 
Horwitz 
2. Akurasi (Recovery) 98,2281 % 91,6610 % 101,1633 % 60 – 115 % 
3. Batas Deteksi (Limit 
Of Detection/ 
LOD) 
0,0063 µg/L 0,0603 µg/L 0,0537 µg/L - 
4. Batas Kuantifikasi 
(Limit Of 
Quantification/ 
LOQ) 
0,021 µg/L 0,201 µg/L 0,179 µg/L - 
 
KESIMPULAN 
 
Dari hasil dan pembahasan di atas 
dapat diambil kesimpulan sebagai berikut, 
metode pengujian cemaran logam (Pb, Cu dan 
Cd) pada Air Minum Dalam Kemasan (AMDK) 
secara AAS-GFA berdasarkan SNI 01-3554-
2006 butir 2.22.1; 2.22.2 dan 2.22.3 telah 
memenuhi persyaratan dan memiliki 
kesesuaian dalam penggunaannya sebagai 
metode pengujian standar di laboratorium. 
Selain itu juga unjuk kerja karakteristik metode 
uji sesuai dengan persyaratan yang 
disyaratkan oleh laboratorium. 
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